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In prepn. of solid washing by combining (a) anionic tensides, 
builders and alkalising agents as solid components, and (b) 
niotensides as liq. components, with simultaneous or later shaping 
and drying, the niotensides are used in admixture with (c) a 
structure breaker, in ratio by wt. of (b):(c) of 10-1:1. 

- (a) The anionic tensides are pref. solids, liqs. or pastes, (b) 

The niotensides are ethoxylates of 8-20C aliphatic alcohols with 
1-15 EO. The tenside content is 20-45 wt.%, pref. 5-40% (8-35%) of 
anionic tenside and 1-15% (2-10%) of niotenside, in ratio by wt. 
of anionic:nonionic tenside of at least 1:1 (2-6:1). (c) The 
structure breaker is polyethylene glycol and/or polypropylene 
glycol and/or (di)sulphates and/or (di)sulphosuccinates of these. 

- ADVANTAGE - Dissolution is more rapid at 15-60 deg.C, and 
processing is simplified (Dwg.0/0) 
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(57) Abstract 

The invention concerns the production of high-bulk-density solid washing and cleaning agents with improved dissolving 
speed, produced by mixing solid and liquid washing-agent raw materials and, at the same time or subsequently, modifying the 
form of the particles in the mixture and, if required, drying it. Anionic surfactants, builders and alkalisation agents are added as 
the solid components, and non-anionic surfactants as the liquid components. To improve the dissolution behaviour and to facili- 
tate mixing, the liquid non-ionic surfactants are used intimately mixed with a structure breaker in the ratio by wt. of non-ionic 
surfactant: structure-breaker of 10:1 to 1 :2. Preferred structure-breakers are poly(ethylene glycol) or poly(propylene glycol) with a 
relative molecular weight between 200 and 12,000, addition products produced by reacting about 20 to'80 moles of ethylene oxide 
with 1 mole of an aliphatic alcohol with substantially 8 to 20 carbon atoms, and mixtures thereof. 



Feste Wasch- und Reinigungsmittel mit hohem Schuttgewicht und verbesserter Losegeschwindigkeit werden durch Zusam- 
menfugen fester und flussiger Waschmittelrohstoffe unter gleichzeitiger oder anschlieSender Formgebung und gewunschtenfalls 
Trocknung, wobei als feste Bestandteile Aniontenside, Buildersubstanzen und Alkalisierungsmittel und als fliissige Bestandteile 
Niotenside eingesetzt werden, dadurch erhalten, daS man zur Verbesserung des Aufldseverhaltens und zur Erleichterung der Ein- 
arbeitung die fliissigen Niotenside in inniger Vermischung mit einem Strukturbrecher in einem Gewichtsverhaltnis ilussiges Nio- 
tensid : Strukturbrecher von 10 : 1 bis 1 : 2 einsetzL Bevorzugt eingesetzte Strukturbrecher sind Polyethylenglykol oder Polypro- 
pylenglykol mit einer relativen Molekuimasse zwischen 200 und 12 000, Anlagerungsprodukte von etwa 20 bis 80 Mol Ethyleno- 
xid an 1 Mol eines aliphatischen Alkohols mit im wesentlichen 8 bis 20 Kohlenstoffatomen sowie Mischungen aus diesen. 
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VERFAHREN ZUR HERSTELLUNG VON WASCHMITTELN MIT HOHEM SCHUTTGEWICHT UND 
VERBESSERTER LOSEGESCHHINDIGKEIT 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von festen Wasch- und 
Reinigungsmitteln sowie die nach diesem Verfahren hergestellten Wasch- und 
Reinigungsmittel, die sich durch eine verbesserte L6segeschwindigkeit, 
insbesondere bei niederen Temperaturen, auszeichnen* 

Feste Wasch- und Reinigungsmittel mit hohem Schlittgewicht, d.h. Mittel nit 
einem Schuttgewicht oberhalb 500 g/1, weisen oft aufgrund ihrer kompak- 
tierten Form und aus der daraus resultierenden geringeren Oberfiache eine 
geringere Losegeschwindigkeit, insbesondere bei niederen Temperaturen urn 
15 bis 60 °C P auf als Mittel mit einer vergleichbaren Zusammensetzung, die 
aber ein Schlittgewicht von beispielsweise nur 300 g/1 besitzen. 

Es ist auch bekannt, daB manche Tenside beim Losen in Wssser oder beim 
Verdunnen ihrer Losungen eine Gel phase bilden. 

Aus der europaischen Patentanmeldung EP 7049 ist bekannt, daB die Visko- 
sitat von ethoxylierten Fettalkoholen, die beim Verdunnen mit Wasser Gele 
bilden, durch den Zusatz von ethoxylierten Alkandiolen verringert werden 
kann. 

Die EP 208 534 beschreibt sprQhgetrocknete Granulate mit verbessertem L6- 
severhalten. Dies wird dadurch erreicht, daB die wSBrige Aufschlanmung, 
welche spruhgetrocknet wird, Polyacrylat und insbesondere eine Mischung 
aus Polyacrylat, Polyethylenglykol und Niotensid enthSlt. 

Aus der internationalen Patentanmeldung W0 91/02047 ist ein Verfahren zur 
Herstellung verdichteter Granulate bekannt, die in Wasch- und Reinigungs- 
mitteln eingesetzt werden. Dabei wird ein homogenes Vorgemisch unter Zu- 
satz eines Plastif izier- und/oder Gleitmittels bei hohen Drucken zwischen 
25 und 200 bar strangformig verpreBt. Diese Anmeldung lehrf, daB als Pla- 
stif izier- und/oder Gleitmittel Tenside eingesetzt werden konnen. Dabei 
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ist es moglich, daB die Plastif izier- und/oder Gleitmittel begrenzte Men- 
gen an Hilfsf lussigkeiten enthalten. Zu diesen Hilfsf lOssigkeiten zShlen 
auch hdher siedende, gegebenenfalls polyethoxylierte Alkohole, bei Raum- 
temperatur oder maBig erhohten Temperaturen flieBfahige Polyalkoxylate und 
dergleichen. Es wurde jedoch nicht erkannt, daB durch den gezielten Ein- 
? satz bestimmter Mengen an Hilfsf liissigkeiten das Auf loseverhalten der 
verdichteten Granulate positiv beeinfluBt werden kann. 

u ^Wahrend die verr ingerte. Losegeschwindigkeit bei der maschinellen Anwendung 
der Mittel weniger storend ist, werden diese Mittel bei ihrer manuellen 
Anwendung, beispielsweise bei .der Anwendung im Handwaschbecken, vom Ver- 

/braupher im allgemeinen nicht akzeptiert. Srci*' 

DiexAufgabe der Erfindung bestand darin, ein festes Was ch - und ? Jtei n i - 
gungsmittel mit hohem Schuttgewicht herzustellen, das Qbliche Inhalts- 
stoffe, einschlieBlich ethoxylierter Alkohole als nichtionische Tenside, 
enthait und das bei Temperaturen zwischen 15 und 60 °C eine verbesserte 
Losegeschwindigkeit aufwe ist ♦ j v^;*,*-* 

Oberraschenderweise wurde nun gefunderc, daB die Losegeschwindigkeit ; \j?m-: 
festeh Wasch- und Reinigungsmitteln mit hohem Schuttgewicht und ublicher 
Zusammensetzung dadurch verbessert werden kann, daB die als nichtionischen 
Tenside eingesetzten flussigen ethoxylierten Alkohole bei der Herstellung 
der Mittel in einer bestimmten Form in das Verfahren eingebracht werden. 

Gegenstand der Erfindung ist dementsprechend ein Verfahren zur Herstellung 
von festen Wasch- und Reinigungsmitteln mit hohem Schuttgewicht durch Zu- 
sammenfiigen fester und flussiger Waschmittelrohstoffe unter gleichzeitiger 
oder anschlieBender Formgebung und gewunschtenfalls Trocknung, wobei man 
als feste Bestandteile Aniontenside, Buildersubstanzen und 
Alkal isierungsmittel und als flussige Bestandteile Niotenside einsetzt, 
und bei dem man zur Verbesserung des Auf loseverhal tens und zur Erleichte- 
rung der Einarbeitung die fliissigen Niotenside in inniger Vermischung mit 
einem Strukturbrecher in einem Gewichtsverhaltnis flussiges Niotensid : 
Strukturbrecher von 10 : 1 bis 1 : 2 einsetzt. 
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Die flussigen nichtionischen Tenside leiten sich vorzugsweise von ethoxy- 
lierten Fettalkoholen mit 8 bis 20 Kohl ens toff atomen und durchschnittlich 
1 bis 15 Mol Ethylenoxid pro Mol Alkohol und insbesondere von primairen 
Alkoholen mit vorzugsweise 9 bis 18 Kohlenstoff atomen und durchschnittlich 
1 bis 12 Mol Ethylenoxid pro Mol Alkohol ab, in denen der Alkoholrest li- 
near oder in 2-Stellung methyl verzweigt sein kann s beziehungsweise lineare 
und methyl verzweigte Reste im Gemisch enthalten kann, so wie sie Qbli- 
cherweise in Oxoalkoholresten vorliegen. Insbesondere sind jedoch lineare 
Reste aus Alkoholen nativen Ursprungs mit 12 bis 18 Koh lens toff at omen be- 
vorzugt, wie zum Beispiel aus Kokos-, Talgfett- oder Oleylalkohol. Die 
angegebenen Ethoxylierungsgrade stellen statistische Mittelwerte dar, die 
fQr ein spezielles Produkt eine ganze oder eine gehrochene Zahl sein kon- 
nen. Bevorzugte Alkoholethoxylate weisen eine eingeschrankte Homo- 
logenverteilung (narrow range ethoxylates, NRE) auf. Insbesondere sind 
Alkoholethoxylate bevorziigt, die durchschnittlich 2- bis 8 
Ethylenoxidgruppen aufweisen. Zu den bevorzugten ethoxylierten Alkoholen 
gehSren beispielsweise Cg-Cn-OxoalkohoT mit 7 E0 f Cj3-Ci5-0xoalkohol mitv 
3 E0 ( 5 E0 oder 7 E0 und insbesondere Ci2-Ci4-Alkoho1s mit 3 E0 oder 4 E0;$ 
Ci2-Ci8-Alkohol@ mit 3 E0 # 5 E0 oder 7 E0 und Mischursgere aus diesen, wie 
Mischungen aus Ci2-Ci4-Alkohol mit 3 E0 und Ci2-Cis-Alkoho] mit 5 E0. 

Als Strukturbrecher eignet sich eine Reihe sowohl fester als auch flussi- 
ger Substanzen, die hydrophil, wasserloslich oder in Wasser dispergierbar 1 
sind. Geeignet sind beispielsweise niedere Polyalkylenglykole, die sich 
von geradkettigen oder verzweigten Glykolen mit 2 bis 6 Kohlenstoff atomen 
ableiten, vorzugsweise Polyethylenglykol oder Polypropylenglykol ( undeine 
^relative Molekulmasse zwischen 200 und 12 000 aufweisen. Insbesondere sind 
Polyethylenglykole mit einer relativen MolekQlmasse zwischen 200 und 4 000 
bevorzugt, wobei die flussigen Polyethylenglykole mit einer relativen Mo- 
lekQlmasse bis 2 000 und insbesondere zwischen 200 und 600 besonders vor- 
teilhafte Eigenschaften aufweisen. 

Ebenso sind die Sulfate und insbesondere die Disulfate von niederen Poly- 
alkylenglykolethern und zwar insbesondere des Polyethylenglykols und des 
l f 2-Polypropylenglykols geeignet. Besonders bevorzugt sind dabei die Sul- 
fate und/oder Disulfate, die sich von Polyethlyenglykolen und 
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Polypropylenglykolen mit einer relativen Molekulmasse zwischen 600 und 
6000 und insbesondere zwischen 1 000 und 4 000 ableiten. Die Disulfate 
stammen dabei in der Regel von Polyglyko let hern, wie sie - bewirkt durch 
geringe Wasserspuren - bei der Oxalkylierung von alkohol ischen Komponenten 
entstehen konnen, ab. 

Eine weitere Gruppe der geeigneten Strukturbrecher besteht aus den 
wasserloslichen Salzen von Mono- und/oder Disulfosuccinaten der niederen 
Polyalkylenglykolether. Besondere Bedeutung besitzen dabei wiederum die 
entsprechenden Po lyethy 1 eng lyko 1 ether- und Palypropy 1 eng lyko lether- 
Verbindungen, wobei Sulfosuccinate und , Disulfosuccinate von 
Polyglykolethern mit einer relativen Molekulmasse -zrasehen 600 und 6 000 f 
insbesondere zwischen 1 000 und 4 000, besonders bevorzugt sind. 

Fur die Verwendung der anionisch modif izierten Polyalkylenglykolether als 
Strukturbrecher kommen beliebige Salze, vorzugsweise jedoch die Alkali- 
raetallsalze f insbesondere die Natrium- . und Kalium-Salze, sowie Ammonium- 
salze und/oder //Salzef- von organischen Aminen, beispi&lsweise von Tri- 
ethanolamin, in B^tracht. Die fur die praktische Anweodung wichtigsten 
Salze sind die Natriurii- und Kaliumsalze der Sulfate, Disulfate, Sulfo- 
succinate und Disulfosuccinate von Polyethylenglykol und Polypropylen- 
glykol. 

Vorzugsweise werden auch Mischungen der Polyalkylenglykolether und ihrer 
anionisch modif izierten Derivate in einem beliebigen Mischungsverhaltnis 
eingesetzt. Insbesondere ist dabei eine Mischung aus Po lyalkyl eng lyko 1- 
* ether und den Sulfosuccinaten und/oder Disulfosuccinaten der Polyalkylen- 
glykolether bevorzugt. Geeignet ist aber auch eine Mischung aus Poly- 
alkylenglykolether und den entsprechenden Sulfaten und/oder Disulfaten und 
eine Mischung aus Polyalkylenglykolether und den entsprechenden Sulfaten 
und/oder Disulfaten sowie den entsprechenden Sulfosuccinaten und/oder 
Sulfodisuccinaten. 

Weiterhin sind im Sinne dieser Erfindung geeignete und bevorzugt einge- 
setzte Strukturbrecher die Anlagerungsprodukte von etwa 20 bis etwa 80 Mol 
Ethylenoxid an 1 Mol eines aliphatischen Alkohols mit im wesentlichen 8 
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bis 20 Kohlenstoffatomen, die seit langem bekannte Inhaltsstoffe von 
Wasch- und Reinigungsmittels darstellen. Besonders wichtig sind die An- 
lagerungsprodukte von 20 bis 60 Mol und insbesondere von 25 bis 45 Mol 
Ethylenoxid an primSre Alkohole, wie zum Beispiel Kokosfettalkohol oder 
Talgfettalkohol, an Oleylalkohol , an Oxoalkohole, oder an sekundare Alko- 
hole mit 8 bis 18 und vorzugsweise 12 bis 18 Kohlenstoffatomen. Beispiele 
fur besonders bevorzugte Strukturbrecher aus der Gruppe der hochethoxy- 
lierten Alkohole sind Talgfettalkohol mit 30 E0 und Talgfettalkohol mit 40 
E0. Ebenso ist es bevorzugt> Mischungen einzusetzen, die hochethoxylierte 
Alkohole enthalten, beispielsweise Mischungen aus Talgfettalkohol mit 40 
E0 und Wasser oder aus Talgfettalkohol mit 40 E0 und Polyethylenglykol mit 
einer relativen Molekulmasse zvdschen 200 und 2 000. 

Weitere geeignete Strukturbrecher sind ethoxylierte, vicinale innenstan- 
dige Alkandiole oder 1 , 2-Alkandiole mit einer Kohlenstoffkette mit 8 bis 
18 Kohlenstoffatomen und 4 bis 15 Mol Ethylenoxid pro Mol Diol. Dabei ist 
es moglich, daB nur eine der beiden OH^Gruppen oder beide OH-Gruppen des 
Alkandiols ethoxyliert sind* 

Weitsrhin sind als Strukturbrecher modifizierte nichtionische Tens ide^ mit 
einer endstandigen Sauregruppe geeignet. Hierbei handelt es sich urn 
nichtionische Tenside, insbesondere um. Fettalkohole, bei denen eine 0H- 
Gruppe in eine Gruppe mit einer Carboxyl gruppe umgewandelt wurde. Zu den 
nichtionischen Tens i den mit endstSndiger Sauregruppe gehoren somit Ester 
oder Tei Tester eines nichtionischen Tensids mit einer Polycarbonsaure oder 
einem Polycarbonsaureanhydrid. Beispiele fiir saureterminierte nichtto- 
nische Tenside sind die bekannten Polyethercarbonsauren und Ester bezie- 
hungsweise Halbester von Cg-Cis-Alkoholen mit Bernsteinsaureanhydrid, 
MaleinsSureanhydrid, Maleinsaure oder Citronensaure. 

Eine weitere Gruppe geeigneter Strukturbrecher besteht aus Alkylenglykol- 
monoa Iky let hern der allgemeinen Formel R0(CH2CH20) n H f in der R einen Rest 
mit 2 bis 8 Kohlenstoffatomen und n eine Zahl von 1 bis 8 darstellen. 
Beispiele fur diese Gruppe der Zusatzstoffe sind Ethylenglykolmonoethyl- 
ether und Diethylenglykolmonobutylether. . 
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Ebenso ist auch Nasser ein prinzipiell geeigneter Strukturbrecher. Der 
Einsatz von Wasser als Strukturbrecher ist jedoch weniger bevorzugt. So 
wird in den meisten Fallen angestrebt, den freien Wassergehalt in den 
Mitteln so gering wie moglich zu halten, urn moglichst hohe Wirkstoffkon- 
zentrationen in den Mitteln zu erreichen. Zu diesem Zweck werden haufig 
wasserfreie Inhaltsstoffe,-; beispielsweise wasserfreie Soda oder zumindest 
teilweise entwasserter Zeolith, eingesetzt, die im Stande sind f freies 
Wasser zu binden. Es ist daher offensichtlich, daB Wasser ein weniger ge- 
eigneter Strukturbrecher IstVpfla 1 die Mittel wahrend der Lagerung aufgrund 
der eintretenden inneren Trocknung des Mittels an Wasser verarmen, so daB 
der positive Effekt -der verbesserten Losegeschwindigkeit nach einer La- 
gerzeit bei der Anwendung^nisht- inejir .oder nicht mehr im vollen Umfang zum 
Tragen kommt. 

Erf indungsgemaB werden die* flOssigen Niotenside, insbesondere die 
ethoxylierten Fettalkohole in inniger Vermischung mit dem Strukturbrecher 
eingesetzt. Diese innige Vermischung wird dadurch erreicht, daB man ent- 

':Weder eine homogene L6sung/:oder,re^e Dispersion aus den erf indungsgemaB 
e-ingesetzten f lussigen Niotensiden- and den hydrophi len, wasserlaslichen 

t i beziehungsweise in Wasser dispergjerbaren StrukturbrecKern: herstelTt. 
Oberraschenderweise bewirken die Zusatzstoffe bereits in sehr geringen 
Mengen, beispielsweise urn 8 Gew.-%, bezogen auf die Summe aus flussigem 
Niotensid und Strukturbrecher, die gewiinschte Verbesserung der Losege- 
schwindigkeit der fertigen Wasch- und Reinigungsmittel, so daB sie vor- 
zugsweise in einem Gewichtsverhaltnis flussiges * Niotensid : Strukturbre- 
cher von 8 : 1 bis 1 : 1,5 eingesetzt werden. 

Diese Losungen oder Dispersionen aus flussigem Niotensid und Strukturbre- 
cher konnen in alien bekannten Verfahren, bei denen Wasch- und Reini- 
gungsmittel mit hohem Schuttgewicht, d.h. mit einem Schuttgewicht oberhalb 
500 g/1, vorzugsweise oberhalb 600 g/1 und insbesondere zwischen 700 und 
1 000 g/1, hergestellt werden und die als nichtionische Tenside flussige 
ethoxylierte Alkohole nach der erf indungsgemaBen Definition enthalten, 
eingesetzt werden. Beispiele fur derartige bekannte und bevorzugte Ver- 
fahren sind Granulierverfahren, in denen entweder die Inhaltsstoffe eines 
Wasch- und Reinigungsmittels oder ein spruhgetrocknetes Wasch- und 
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Reinigungsmittel oder eine Mischung aus spruhgetrockneten und nicht 
spruhgetrockneten Inhaltsstoffen von Wasch- und Reinigungsmitteln in einem 
schnellaufenden Mischer kompaktiert und gleichzeitig in diesem Mischer 
oder im AnschluB daran in einer weiteren Vorrichtung, beispielsweise in 
einer Wirbelschicht, mit der erf indungsgemaBen Losung beziehungsweise Di- 
spersion beaufschlagt wird. Ebenso 1st ein Verfahren bevorzugt, bei dem 
spruhgetrocknete und/oder nicht spruhgetrocknete Inhaltsstoffe von Wasch- 
und Reinigungsmitteln zusanonen mit der erf indungsgemaB eingesetzten Losung 
oder Dispersion, die auf einen TrSger, : insbesondere auf einen zeolithhal- 
tigen TrSger, aufgebracht wurde, granuliert wird. 

Insbesondere ist jedoch ein Verfahren bevorzugt, das ausfuhrlich in der 
international Patentanmeldung WO 91/02047 beschrieben wird. Dabei wird 
ein festes homogenes Vorgemisch unter Zusatz eines Plastif izier- und/oder 
Gleitmittel s uber Lochformen mit Off nungsweiten der vorbestimmten Granu- 
latdimension bei hohen Drucken zwischen 25 und 200 bar strangformig ver- 
preBt. Der Strang wird direkt nach dem Austjr.ltt aus der Lochform mittels 
einer Schneidevorrichtung auf die ; vorkestisrar?te Granulatd intension 2%e~' 
schnitten. Die Anwendung des hohen Arbeitsdrucks bewirkt die Plastif 
zierung des Vorgemisches bei der Granulatbildimg und stellt die Scfinefd- 
fahigkeit; der frisch extrudierten Strange sj.ch.er7 Das Vorgemisch besteht 
wenigstens anteilsweise aus festen, vorzugswaise feinteiligen ublichen 
Inhaltsstoffen von Wasch- und Reinigungsmitteln, ~ derien gegebenenf al Is 
flussige Bestandteile zugemischt sind. Die festen Inhaltsstoffe konnen 
durch Spruhtrocknung gewonnene Turmpulver, aber auch Agglomerate, die je- 
weils gewShlten Mischungsbestandteile als reine Stoffe, die im feinteiii- 
gen Zustand miteinander vermischt werden, sowie Mischungen aus diesen 
sein. Im AnschluB daran werden gegebenenf alls die flussigen Inhaltsstoffe 
zugegeben und dann das erf indungsgemaB ausgewahlte Plastif izier- und/oder 
Gleitmittel eingemischt. Als Plastif izier- und/oder Gleitmittel werden 
wSsserige Losungen von polymeren Pol year boxy laten sowie hochkonzentrierte 
Aniontensidpasten und nichtionische Tenside bevorzugt. Zur ausfuhr lichen 
Beschreibung der geeigneten Inhaltsstoffe des Vorgemisches und der geeig- 
neten Plastif izier- und/oder Gleitmittel wird auf die Offenbarung der in- 
ternationalen Patentanmeldung WO 91/02047 verwiesen. 
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Erf indungsgemaB konnen die Losungen oder Dispersionen aus flussigen 
Niotensiden und hydrophilen, wasserloslichen beziehungsweise in Wasser 
dispergierbaren Strukturbrechern dabei entweder als flussiger Bestandteil 
beziehungsweise als Plastif izier- und/oder Gleitmittel zu dem festen Vor- 
gemisch zugegeben werden, odefr siesind ein Bestandteil einer festen Mi- 
schungskomponente. des Vorgemisches; wobei diese feste Mischungskomponente 
aus einem Tragerbead besteht; das mit der Losung oder der Dispersion be- 
aufschlagt wurde. Die Zugabe vder -erf indungsgera§Ben L5sung oder der Di- 
spersion in flussiger Form, das ftteiSt nicht an ein Tragerbead gebunden, 
kann an jeder beliebigen Stelle des> Verfahrens, zum Beispiel bei der Her- 
stellung des Vorgemisches, aber atuch bei der Verarbeitung des 
plastif izierten Vorgemisches, jedach:^0^ dem Durchtritt durch die Lochform 
(Lochdusenplatte) erfolgen. 

Vorzugsweise werden die erf indungsgemSBen Losungen beziehungsweise Di- 
spersionen bei der Herstellung von Wasch- und Reinigungsmitteln durch 
Extrusion unter hohem Druck eingeset^t, *wobei das Gewichtsverhaltnijs 
fliissiges Niotensid : Strukturbrecher Hp den Losungen Oder Dispersiot^s^;^ 
: Z bis< % : 1 und insbesondere 10 : 3 bis 10 ,: 8. betragt. . .\- .? 

Als Hqmogenisiervorrichtung konnen bevor2ugt>: Kneter beliebiger Ausgestal- 
tung, beispielsweise 2-Schnecken-Kneter gewahlt werden. Der intensive Mi- 
schungsvorgang kann dabei bereits aus sjeh heraus zu einer gewunschten 
Temperatursteigerung fuhren. Dabei werden maBig erhohte Temperaturen von 
beispielsweise 60 bis 70 °C in der Regel nicht uberschritten. In einer 
bevorzugten Ausfuhrungsform wird das Vorgemisch vorzugsweise kontinuier- 
lich einem 2-Schnecken-Kneter (Extruder) zugefuhrt, dessen Gehause und 
dessen Extruder-Granulierkopf auf die yorbestimmte Extrudiertemperatur 
temperiert, beispielsweise auf 40 bis 60 °C aufgeheizt sind. Unter der 
Schereinwirkung der Extruder-Schnecken wird das Vorgemisch bei Drucken von 
25 bis 200 bar, vorzugsweise oberhalb 30 bar und insbesondere bei Drucken, 
von 50 bis 180 bar verdichtet, plastif iziert, in Form feiner Strange durch 
die Lochdusenplatte im Extruderkopf extrudiert und schlieBlich das 
Extrudat mittels eines rotierenden Abschlagmessers vorzugsweise zu kugel- 
formigen bis zylindrischen Granulatkornern verkleinert. Der Lochdurchmes- 
ser in der Lochdusenplatte und die Strangschnittlange werden dabei auf die 
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gewBhlte Granulatdimension abgestimmt. In dieser AusfUhrungsform gelingt 
die Herstellung von Granulaten einer im wesentlichen gleichmaBig vorbe- 
stimmbaren Tei IchengrdBe, wobei 1m einzelnen die absoluten TeilchengroBen 
dem beabsichtigten Einsatzzweck angepaBt sein ktinnen. Im allgemeinen wer- 
den Teilchendurchmesser bis hdchstens 0,8 cm bevorzugt. Wichtige Ausfuh- 
rungsformen sehen hier die Herstellung von einheitlichen Granulaten mit 
Durchmessern im Millimeterbereich, beispielsweise im Bereich von 0,5 bis 5 
mm und insbesondere im Bereich von etwa 0,8 bis 3 mm vor^ Das Lan- 
ge/Durchmesser-Verhaitnis des abgeschlagenen primaren Granulats- liegt da- 
be i in einer wichtigen Ausfuhrungsform im Bereich von etwa 1:1 bis etwa 
3 : 1- Weiterhin ist es bevorzugt, das noch plastische, feuchte Primar- 

r granulat einem weiteren formgebenden Verarbeitungsschritt zuzyfuhren; da- 
bei werden am Rohgranulat vorliegende Kanten abgerundet, so daB letztlich 

; kugelformige oder wenigstens annMhernd kugelfdrmige Granulatkdrrcer erhal- 
ten werden konnen. Falls gewunscht oder erforderlich/ konnen in dieser 
Stufe geringe Mengen an Trockenpulver, beispielsweise Zeolithpulver wie 
-Zeolith NaA-Pulver, mitverwendet werden. Diese Formgebung kanrr in 

: mark tgSngi gen Rondiergeraten, beispielsweise in RondiergerSten '-mi "rtitie- 
render; Bodenscheibe, erfolger^ Morzugsweise werden die Granu Tste r ^ahn 
eioem Trocknungsschritt, beispielsweise einem Wirbelschichttrockrcer/ ^zitge?- ' 
fuhrt. Uberraschenderweise wurde nun festgestellt, daB extrudierte Gra- 
nulate, welche Peroxyverbindungen als Bleichmittel, beispielweise Perbbrat 
-^Monohydrat, enthalten, bei Zulufttemperaturen zwischen 80 und 150 °C 
ohne Verlust an Aktivsauerstoff getrocknet werden konnen. Der Gehalt der 
getrockneten Granulate an freiem Wasser betragt vorzugsweise bis etwa 3 
Gew.-%, insbesondere zwischen 0,1 bis 1 Gew.-%. Wahlweise ist es auch 
mSglich, den Trocknungsschritt im direkten AnschluB an die Extrusion des 
Primargranulats und damit zeitlich vor einer gewflnschtenfalls vorgenom- 
menen abschlieBenden Formgebung in einem Rondiergerat durchzufuhren. 

Zur Erreichung eines erhohten Schuttgewichts ist es von Vorteil, die ge- 
trockneten Granulate gegebenenfalls noch einmal mit feinteiligen Trocken- 
pulvern abzupudern.* Beispiele fur derartige Trockenpulver sind wieder 
Zeolith-NaA-Pulver, aber auch gefallte oder pyrogene Kieselsaure, wie sie 
beispielsweise als Aerosil ( R ) oder Sipernat ( R ) (Produkte der' Firma 
Degussa) im Handel erhSltlich sind. Bevorzugt sind hierbei auch hoch- 
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konzentrierte, mindestens 90 Gew.-%ige Fettalkoholsulfat-Pulver, die im 
wesentlichen, das heiBt zu mindestens 90 % aus Teilchen mit einer Teil- 
chengroBe kleiner als 100 jim bestehen. Insbesondere sind Mischungen aus 
Zeolith und Fettalkoholsulfat-Pulver bevorzugt. : 

In einer weiteren Ausfuhrungsform werden feste Wasch- und Reinigungsmittel 
beansprucht, die nach dem erf indungsgemSBen Verfahren hergestellt werden. 
Diese Wasch- und Reinigungsmittel zeigen eine verbesserte Losegeschwin- 
digkeit bei Temperaturen zwischen 15 und 60"°C und insbesondere zwischen 
20 und 45 °C. Insbesondere werden nach dem erf indungsgemjSBen Verfahren 
hergestellte Waschmittel bevorzugt, die 20 bis 45 Gew.-%. Tenside enthal- 
ten. . ^ r *p;Z:$^<e 

Als anionische Tenside eignen sich dabei beispielsweise solchs vom Typ der 
Sulfonate und Sulfate. Als Tenside vom Sulfonattyp kommen ATkylbenzolsul- 
fonate (Cg-Cis-Alkyl), Olef insulfonate, d. h. Gemische aus Aiken- und 
* Hydroxyalkansulfonaten sowie Disulfonaten, wie man sie beispielsweise aus 
^ Ci2-Ci8-Monoolef inen und innenstandiger DoppelMnd^fig durch 

\i Sulfonieren mit gasfenMgfen Schwefeltrioxid und anschlieBencle alkalische 
r'toder - saure Hydro lys^f der ^Sulfdnierungsprodukte. erhalt, in 'Beti%e : ht." Ge- 
^eignet sind auch Dialkarisulfonate, die aus Ci2-Ci8-Alkane ; m durch 
-iSulfochlor.ierung oder Sulfoxidation und anschliefiende Hydrolase" bezie- 
hungsweise Neutralisation beziehungsweise durch Bisulf itaddition an de- 
fine erhaltlich sind, sowie insbesondere die Ester von oc-Sulfofettsauren 
(Estersulfonate), zum Beispiel die a-sulfonierten Methylester der hy- 
drierten Kokos-, Palmkern- oder Talgfettsauren. 

* >* 
Geeignete Tenside vom Sulfattyp sind die Schwefelsauremonoester aus pri- 
maren Alkoholen naturlichen und synthetischen Ursprungs, insbesondere aus 
Fet t a 1 k oho 1 en ^ zum Beispiel Kokosf etta 1 koho 1 en # Ta 1 gf etta 1 koho 1 en , 
Oleylalkohol, Lauryl-, Myristyl-, Cetyl- oder Stearylalkohol, oder den 
Cio-C20"0 xoa '" co holen, und diejenigen sekund&rer Alkohole dieser Ketten- 
lange. Auch die Schwefelsauremonoester der mit 1 bis 6 Mol Ethylenoxid 
ethoxylierten Alkohole, wie 2-Methyl-verzweigte Cg-Cu-Alkohole mit im 
Durchschnitt 3,5 Mol Ethylenoxid sind geeignet. Ebenso eignen sich sulfa- 
tierte Fettsauremonoglyceride. 
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Ferner sind zum Beispiel Seifen aus natflrlichen oder synthetischen, vor- 
zugsweise gesattigten FettsSuren brauchbar. Geeignet sind insbesondere aus 
natiirlichen Fettsluren, zum Beispiel Kokos-, Palmkern- oder Talgfettsauren 
abgeleitete Seifengemische. Bevorzugt sind solche, die zu 50 bis 100 % aus 
gesattigten Ci2-Ci8-Fettsaureseifen und zu 0 bis 50 % aus OlsSureseifen 
zusammengesetzt sind. 

Die anionischen Tenside konnen in Form ihrer Natrium-, Kali urn- und Ammo- 
niums a Ize sowie als losliche Salze organ ischer Baser}, wie Mono-, Di- oder 
Triethanolamin vorliegen. Der Gehalt erf indungsgemaBer : Waschmittel an an- 
ionischen Tensiden beziehungsweise an anionischen Tensidgemischen betragt 
vorzugsweise 5 bis 40, insbesondere 8 bis 35 Gew.-%^ Dabei ist es beson- 
ders vorteilhaft, wenn der Gehalt der Mittel an Sulfonaten und/oder Sul- 
faten 10 bis 35 Gew.-%, insbesondere 15 bis 30 Gew.-% c . und der Gehalt an 
Seife bis zu 8 Gew.-%, insbesondere 0,5 bis 5 Gew.-%, betragt. 

Die Aniontenside kSnnen dabei in fester, beispielsweise -in, spruhgetrock- 
neter oder .granulier^r : f orm, oder in flussiger bis pastoser Form einge-< 
setzt werden. So ist es bevorzugt, die als PTastif izier- und/oder Gleit- 
. mittel eingesetzten Aniontenside in Form einer waBr i gen Ter?sidpaste in das 
Verfahren einzubringen. 

Der Gehalt der Mittel an erf i ndungsgemSB als nichtionische Tenside einge- 
setzten ethoxylierten Alkoholen betragt vorzugsweise 1 bis 15 Gew.-% und 
insbesondere 2 bis 10 Gew.-%. Der Gehalt der Mittel an den erf indungsgemaB 
eingesetzten Strukturbrechern ergibt sich daraus zwangslauf ig. Vorzugs- 
weise enthalten die Mittel bis zu 5 Gew.-%, insbesondere 1 bis 3 Gew.-%, 
an Polyethylenglykol mit einer relativen Molekiilmasse zwischen 200 
und 1 500. 

Das Gewichtsverhaitnis Aniontensid : nichtionischem Tensid betragt vor- 
zugsweise mindestens 1 : 1 und insbesondere 1 : 1 bis 6:1, beispiels- 
weise 2 : 1 bis 6 : 1. 

Zus&tzlich konnen als nichtionische Tenside auch Alkylglykoside der all- 
gemeinen Formel R-0-(G) X t in der R einen prim&ren geradkettigen oder in 
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2-Stellung methyl verzweigten aliphatischen Rest mit 8 bis 22, vorzugsweise 
12 bis 18 C-Atomen bedeutet, G ein Symbol ist, das fOr eine Glykose-Ein- 
heit mit 5 oder 6 C-Atomen steht, und der Oligomerisierungsgrad x zwischen 
1 und 10 f vorzugsweise zwischen 1 und 2 liegt und insbesondere deutlich 
kleiner als 1,4 ist, beispielsweise in Mengen von 1 bis 10 Gew.^-%, einge- 
.v,.^v;.-. : *- setzt werden. 

^ , f fi i i s organische und anorganische Gerustsubstanzen eignen sich .schwach 
4 ^^'sauer, neutral oder alkalisch reagierende losliche und/ode>s*%fc10sl iche 
■ Komponenten , die Calciumionen auszufallen oder komplex zu binden vermogen. 
Geeignete und insbesondere okologisch unbedenkliche Buildersubstanzen, wie 
^^^feinkristalline, synthetische wasserhaltige Zeolithe vom Typ M& s f&t? ein 
Talciumbinde vermogen im Bereich von 100 bis 200 mg CaO/g (gemaB den Anga- 
^ '-^^h in DE 24 12 837) aufweisen, finden eine bevorzugte VerwendjjrR^ Ihre 
: niittlere TeilchengrSBe liegt Bblicherweise im Bereich von 1 bis 10 w 
(MeBmethode: Coulter Counter, Volumenverteilung). Der Gehalt der Mittel an 
^Zediith betragt im allgemeinen bis 50 Gew.-%, vorzugsweise mindestess ,10 
•* : :®M&£ und insbesondere 20 B% *%0*1Sew.-%, bezogen - auf wasserfr^^b- 
Stah£^Zeolith NaA fallt be? ^VeiTier Her ste Hung als wasserhaltige%|^^ry 
(iSaMlrt)atch) an, der nacK ''W^e-dfelichen" Verfahren. der HerstellURg.: : ,|#o«^ 
iTextiiwiaschmitteln einer Trodcriurig, insbesondere der Spruhtrockhung sm^ 
terwbrfen wird. Dabei ist es moglich, den Zeolith oder wenigstens Zeo- 
lithanieile in Form des nicht getrockneten masterbatch oder eines : 4ur 
anteilsweise getrockneten masterbatch einzusetzen. 

Als weitere Builderbestandteile, die insbesondere zusammen mit den Zeo- 
lithen eingesetzt werden konnen, kommen (co-)polymere Polycarboxylate in 
Betracht, wie Polyacrylate, Polymethacrylate und insbesondere Copolymere 
der Acrylslure mit Maleinsaure, vorzugsweise solche aus 50 % bis 10 % 
Maleinsaure. Die relative Molekulmasse der Homopolymeren liegt im allge- 
meinen zwischen 1 000 und 100 000,* die der Copolymeren zwischen 2 000 
und 200 000, vorzugsweise 50 000 bis 120 000, bezogen auf freie Saure. Ein 
besonders bevorzugtes Acrylsaure-Maleinsaure-Copolymer weist eine relative 
Molekulmasse von 50 000 bis 100 000 auf. Geeignete, wenn auch weniger be- 
vorzugte Verbindungen dieser Klasse sind Copolymere der Acrylsaure oder 
Methacryl saure mit Vinylethern, wie Vinylmethylethern, in denen der Anteil 



WO 93/02176 



PCT/EP92/01616 



- 13 - 

der SMure mindestens 50 % betrfigt. Brauchbar sind ferner 
Polyacetalcarbonsauren, wie sie beispielsweise in den US-Patentschriften 
4,144,226 und 4,146,495 beschrieben sind sowie polymere SSuren, die durch 
Polymerisation von Acrolein und anschlieBende Disproportionierung mittels 
Alkalien erhalten werden und aus AcrylsSureeinheiten und Vinylalkoholein- 
heiten beziehungsweise Acroleineinheiten aufgebaut sind. Die 
(co-)polymeren Polycarboxylate werden in fester Form oder in flussiger 
Form,, d.h. in Form einer wSBrigen Losung, vorzugsweise in Form einer 30 
bis 55 Gew.-%igen waBrigen LSsung, in das Verfahren eingebracht. Der Ge- 
halt der Mittel an (co-)polymeren Po 1 year boxy laten betragt vorzugsweise 
bis zu 10 Gew.-% und insbesondere 2 bis 8 Qew.-%. 

Brauchbare organische Geriistsubstanzen sind beispielsweise die bevorzugt 
in Form ihrer Natriumsalze eingesetzten PolycarbonsSuren, wie Citronen- 
saure und Nitrilotriacetat (NTA), soferh ein.derartiger Einsatz aus oko- 
logischen Grunden nicht zu beanstanden fst. 

Weitere geeignete Inhaltsstoffe der Mittel sind wsss@H§sliche anorga- 
nische Alkalisierungsfsiittel wie Bicarbonate, Carbonate oder Silifcate; 
. jnsbesondere warden Alkalicarbonat und Alkalisilikat, vor allem Natrium- 
silikat mit einem molaren Verhaltnis Na20 : Si02 von 1 ;r .2 bis I t 4,0, 
eingesetzt. Die Alkalisierungsmittel werden vorzugsweise in fester Form in 
das Verfahren eingebracht. Es ist jedoch auch • mSglich, die 
Alkalisierungsmittel wenigstens anteilsweise in Form einer waBrigen Lo- 
sung, z.B. in Form einer w&Brigen Alkalisilikatlosung oder einer Mischung 
aus festem Alkalicarbonat und einer Alkalisilikatlosung einzusetzen. Der 
Gehalt der Mittel an Natriumcarbonat betragt dabei vorzugsweise bis zu 20 
Gew.-%, vorteilhafterweise zwischen 5 und 15 Gew.-%. Der Gehalt der Mittel 
an Natriumsilikat betragt im allgemeinen bis zu 10 Gew.-% und vorzugsweise 
zwischen 2 und 8 Gew.-%. 

Zu den sonstigen Waschmittelbestandteilen zShlen Vergrauungsinhibitoren 
(Schmutztrager), Schauminhibitoren, Bleichmittel und Bleichaktivatoren, 
optische Aufheller, Enzyme, textilweichmachende Stoffe, Farb- und Duft- 
stoffe sowie Neutral salze. 
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Unter den als Bleichmittel dienenden, in Wasser H2O2 liefernden Verbin- 
dungen haben das Natriumperborat-tetrahydrat und das Natriumperborat- 
monohydrat besondere Bedeutung. Weitere brauchbare Bleichmittel sind bei- 
spielsweise Peroxycarbonat, Peroxypyrophosphate,- Citratperhydrate sowie 
H2O2 liefernde persaure Salze oder Persauren, wie Perbenzoate, Per- 
oxaphthalate, Diperazelainsaure oder Diperdodecandisaure. Der Gehalt der 
Mittel an Bleichmitteln betragt vorzugsweise 5 bis 25 Gew.-% und insbe- 
sondere 10 bis 20 Gew.-%, wobei vorteilhafterweise Perboratmonohydrat 
eingesetzt wird. * * . . 

• *' * - 

Urn beim Waschen bei Temperaturen von 60 °C und darunter eine verbesserte 
Bleichwirkung za erreichen, konnen . Bleichaktivatorenfein^ die Praparate 
eingearbeitet werden. Beispiele hierfur sind mit H2O2 Organ ische Persauren 
bi Idende N-Acyl- beziehungsweise O-Acyl-Verbindungeiiv vorzugsweise 
N,N'-tetraacylierte Diamine, wie' N , N , N 1 ; N 1 -Tetraacety 1 e£hy 1 end iami n , fer- 
ner Carbonsaureanhydride und Ester von Polyolen wie Glucosepentaacetat. 
Der Gehalt der bleichmittelhaltigen Mittel an Bleichaktivator Jiegt in dem 
ublichen Bereich r VSrzd^sWeise zwischen 1 und 10 Geww^^n^^nsbesondere . 
zwisehen 3 und 8 . ■- . 

Vergrauungsinhibitoreri haben die Aufgabe, den von der Fasenr abgelosten 
Schmutz in der Flotte suspendiert zu halten und so das Vergrauen zu Ver- 
hindern. Hierzu sind wasserlosliche Kolloide meist organischer Natur ge- 
eignet, wie beispielsweise die wasserldslichen Salze polymerer Carbon- 
saurenf Leim, Gelatine, Salze von Ethercarbonsauren oder Ethersulfonsauren 
der Starke oder der Cellulose oder Salze von sauren Schwefelsaureestern 
der. Cellulose oder der Starke. Auch wasserlosliche, saure Gruppen enthal- 
tende Polyamide sind fur diesen Zweck geeignet. Weiterhin lassen sich 
losliche Starkepraparate und andere als die oben genannten Starkeprodukte 
verwenden, zum Beispiel abgebaute Starke, Aldehydstarken usw.. Auch Poly- 
vinyl pyrrol i don ist brauchbar. Vorzugsweise werden Carboxymethyl cellulose 
(Na-Salz), Methyl cellulose, Methylhydroxyethylcellulose und deren Gemische 
sowie Polyvinylpyrrolidon, insbesondere in Mengen von 0,5 bis 5 Gew.-%, 
bezogen auf das Mittel, eingesetzt. 
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Das SchaumvermSgen der Tenside laBt sich durch Kombination geeigneter 
Tensidtypen steigern oder verr ingern; eine Verringerung laBt sich eben- 
falls durch Zusatze nichttensidartiger organischer Substanzen erreichen. 
Ein verringertes Schaumvermogen , das beim Arbeiten in Maschinen erwunscht 
ist, erreicht man vielfach durch Kombination verschiedener Tensidtypen, 
zum Beispiel von Sulfaten und/oder Sulfonaten mit nichtionischen Tensiden 
und/oder mit Seifen. Bei Seifen steigt die schaumdSmpfende Wirkung mit dem 
Sattigungsgrad und der C-Zahl des f ettsaureesters an. Als schauminhibie- 
rende Seifen eignen sich daher solche Seifen naturlicher und synthetischer 
Herkunft, die einen hohen Anteil an Cis-C24-Fettsauren aufweisen. Geeig- 
nete nichttensidartige Schauminhibitoren sind Organopolysiloxane und deren 
Gemische mit mikrofeiner, gegebenenfalls silanierter KieselsSure, Paraf- 
fine, Wachse, Mikrokristal linwachse und deren Gemische mit silanierter 
Kieselsaure. Auch von Ci2-C20-Alkylaminen und C2-C6-Dicarbonsauren abge- 
leitete Bisacylamide sind brauchbar. Mit Vorteil werden auch Gemische 
verschiedener Schauminhibitoren verwendet, zum Beispiel solche aus Sili- 
konen und Paraffinen oder Wachsen. Vorzugsweise sind die Schauminhibitoren 
an eine granulare, in Wasser Idsliche beziehungsweise dispergterbare 
Trggersubstanz gebunden oder werden dem. P.last if izier- und/oder Gleitfiifftel 
zugemischt. • ? : 

Die Waschmittel konnen als optische Auf heller Derivate der Diaminostil- 
bendisulfonsdure beziehungsweise deren Alkalimetallsalze enthaltenV Ge- 
eignet sind zum Beispiel Salze der 4,4'-Bis(2-anilino-4-morpholino-l,3,5- 
triazin-6-yl-amino)-5tilben-2 f 2'-disulfonsaure oder gleichartig aufgebaute 
Verbindungen, die anstelle der Morpholinogruppe eine Diethanolaminogruppe, 
eine Methylaminogruppe, eine Anil inogruppe oder 5 eine 2-Methoxyethylamino- 
gruppe tragen. Weiterhin konnen Auf he Her vom Typ des substituierten 
4,4'-Distyryl-di-phenyls anwesend sein; zum Beispiel die Verbindung 
4,4 , -Bis(4-chlor-3-sulfostyryl)-diphenyl . Auch Gemische der vorgenannten 
Auf heller kSnnen verwendet werden. 

Nach einer weiteren bevorzugten Ausfuhrungsform der Erfindung werden ein- 
heitlich weiBe Granulate erhalten, wenn die Mittel auBer den ublichen op- 
tischen Aufhellern in ublichen Mengen, beispielsweise zwischen 0,1 und 
0,5, vorzugsweise urn 0,1 bis 0,3 Gew.-%, auch geringe Mengen, 
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beispielsweise 10~6 bis 10* 3 Gew,-%, vorzugsweise urn 10~5 Gew.-%, eines 
blauen Farbstoffs enthSlt. Ein besonders bevorzugter Farbstoff ist Tinolux 
( R ) (Produktname der Ciba-Geigy). 

Als Enzyme kommerr solche aus der Klasse der Proteasen, Lipasen und Amy- 
lasen beziehungswejise deren Gemische in Frage. Besonders gut geeignet sind 
aus Bakterienstammen ~oder Pilzen, wie Bacillus subtilis, Bacillus 
licheniformis und Streptomyces griseus gewonnene enzymatische Wirkstoffe. 
Vorzugsweise* werden Proteasen" vpiii Subtil isin-Typ und insbesondere Protea- 
sen, die aus Bacillus lentus gewonnen werden, eingesetzt* Die Enzyme k5n- 
nen an Tragerstoffen ; adsorbiert und/oder in Hullsubstanzen eingebettet 
sein, urn sie gegen vorzeitige^ZeFsetzung zu schutzen. 

Als Stabilisatoren insbesondere^fefr Perverbindungen und Enzyme koiranen die 
Salze vori Polyphosphonsauren, frtibesondere l-Hydroxyethan-l,l-diphosphon- 
saure (-HEDP.) in Betracht. 
• . • *< f ~v.- • 

Wasch- .und Reinigungsmittei ? ^5ftne¥i einheitlich aus Extrudatefc vferge- 
stfel jt -werden, welche die obengeWrtntek-Inhal.tsstoffe aufweisen- Ui^Mit- 
itil^konnen jedoch auch aus einem Gemisch mehrerer verschiedener GraYiul^ate 
erhalten werden, von denen die erf indungsgemaBen Extrudate den Hauptbe- 
standteil bilden* So konnen beispielsweise der Bleichaktivator, die Enzyme 
sowie Farb- und Duftstoffe nachtraglidi zu den Extrudaten zugemischt wer- 
den. Dabei ist es bevorzugt, den Bleichaktivator und die Enzyme jeweils in 
kompakt ier ter granularer Form, beispielsweise als jeweils separat herge- 
stellte Extrudate, die mittels eines Kneters der oben beschriebenen Aus- 
gestaltung oder uber eine Pelletpresse erhalten werden, einzusetzen. 
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Beispiele 

Beispiel 1 

In einem Chargenmischer (20 Liter), der mit einem Messerkopf-Zerkleinerer 
(Zerhacker) ausgerustet war, wurde ein festes Vorgemiscb aus 2 000 g 
Cg-Ci3-Alkylbenzolsu1fonat-Natriumsalz-Pulver (90 Gew.-% Aktivsub- 
stanz), 2 250 g Ci2-Ci8-Fettalkoholsulfat-Pulver (91 Gew«-%. Aktivsub- 
stanz), 200 g C^-Cis-Natriumfettsaureseife, 3 700 g Wessalith p( R ) (Zeo- 
lith NaA; Handelsprodukt der Firma Degussa, Bundesrepublik Deutschland) , 
650 g wasserfreies Natriumcarbonat, 880 g Sokalan CP5( R ) -Pulver (Copolymer 
aus Acrylsaure und MaleinsSure, 95 Gew.-% Aktivsubstanz; Handelsprodukt 
der Firma BASF, Bundesrepublik Deutschland), 1 650 g eines Schauminhibi- 
torkonzentrats, enthaltend 8 Gew.-% Silikonol und 58 Gew.»% Natrium- 
sulfat sowie 20 Gew.-% Wasserglas als anorganische Trager, sowie 
2 100 g Natriumperborat-Monohydrat vorgelegt und bei laufenden Mischwerk- 
zeugen mit einer Mischung aus 330 g Ci2-Ci8-Fettalkohol mit 5 EQ-, 200 g : 
TalgfettalkbhoT mit 5 E0 tmd #50, g Pblyethylenglykol mit einer r£tativeh: 
Koiekulmasse von 400 verset^^^nsch'l'lMiBnd erfolgte die Zugabe votr 780 g 
ei^er 35 Gew.-%igen wasseriger? Natriumsilikatlosung (Na20 : Si02 Is 3,0) 
und 165 g einer 30 Gew.-%igen wasserigen Losung des l-Hydroxyethari-1,1- 
diphosphonsaure-tetranatriumsalzes. Die Mischung wurde 2 Minuten homoge- 
nisiert und im AnschluB daran einem 2-Schnecken-Extruder zugefuhrt, dessen* 
Gehause einschlieBlich des Extruder-Granulierkopfes auf 45 °C temperiert 
war. Unter der Schereinwirkung der Extruderschnecken wurde das Vorgemisch 
plastif iziert und anschlieBend bei einem Druck von 120 bar durch die 
Extruderkopf-Lochdiisenplatte zu feinen Strangen mit einem Durchmesser von 
1,2 mm extrudiert, die nach dem Dusenaustritt mittels eines Abschlagmes- 
sers zu angenahert kugelformigen Granulaten zerkleinert wurden (L3nge/ 
Durchmesser-Verhaltnis etwa 1, Heifiabschlag). Das anfallende warme Granu- 
lat wurde 1 Minute in einem marktgangigen Rondiergerat vom Typ Marumerizer 
verrundet und anschlieBend bei einer Zulufttemperatur von 120 °C in einem 
Wirbelschichttrockner getrocknet. Das staubarme Produkt wurde durch ein 
Sieb mit der Maschenweite 1,6 mm abgesiebt. Der Anteil oberhalb 1,6 mm lag 
unter 3 %. Das erhaltene Granulat besaB ein Schuttgewicht von 820 g/1- 
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Die Losegeschwindigkeit der Granulate wurde nach der Methode der LeitfS- 
higkeitsmessung bestimmt: 

In ein 1 Liter-GlasgefaB wurden 500 g demineralisiertes Wasser (20 °C) 
eingefiillt, der Propellerruhrer mit einer Drehzahl von g00 Umdrehungen pro 
Minute eingeschaltet und die LeitfahigkeitsmeBzelle eingetaucht. Danach 
wurden 5 g des Waschmittel granulats zugegeben. Die Anderung der Leitfa- 
hi glee ft wurde uber einen Schreiber festgehalten. Die Messung erfolgte^ so^- 
Tang^ r ' r bis kein Anstieg der Leitfahigkeit mehr feststellbar war. Di'e'Zeit 
bis ziim Erreichen der Leitfahigkeitskonstanz 1 ist die Losezeit des gesamten 
Granulats (100 %). Die Losezeit bei 90%iger Auflosung wurde^ rechnerjsch 
er^ittfe1t ; . 

Die Losezeit des erf indungsgemaBen Granulats betrug bei 20 °C und 90%i§eft> 
Auflosung 2 # 20 Minuten. 

Verqleictisbefispiel 1 

Es wurd# ei# Vorgemisch derselben Zu^anii^hietzung wie im erf indungsgemaBeri 
Beispiel hergestellt, wobei jedoch die ethoxylierten Alkohole und das 
Polyethylenglykol nicht in einer Mischung, sondern separat nacheinander 
zu gegeben , wiirden . u 

Das Vorgemisch wurde wie im erf indungsgemaBen Beispiel extrudiert, ge- 
schnitten, verrundet, getrocknet und gesiebt. Das Schuttgewicht der Gra- 
nulate VI betrug etwa 820 g/1. 

Die Losezeit der Granulate VI bei 20 °C und 90%iger Auflosung betrug 3,77 
Minuten. 

Veroleichsbeispiel 2 

Es wurde wie im erf indungsgemaBen Beispiel ein Vorgemisch hergestellt, das 
die gleichen Bestandteile in denselben Mengen wie im erf indungsgemaBen 
Beispiel enthielt, niit der Ausnahme, daB auf den Zusatzstoff Polyethylen- 
glykol verzichtet wurde. Das Vorgemisch wurde wie im erf indungsgemaBen 
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Beispiel extrudiert, geschnitten, verrundet, getrocknet und gesiebt. Das 
Schuttgewicht der Granulate V2 betrug etwa 820 g/1. 

Die Losezeit der Granulate V2 betrug bei 20 °C und 90%iger Auflosung 3,85 
Minuten. 
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Patentanspruche 

1. Verfahren zur Herstellung von festen Wasch- und Reinigungsmitteln mit 
hohem Schuttgewicht durch Zusammenfugen fester und flussiger Wasch- 
mittelrohstoffe unter gleichzeitiger Oder anschlieBender Formgebung 
und gewunschtenfalls Trocknung, wobei man als feste Bestandteile 
Aniontenside, Buildersubstanzen und Alkalisierungsmittel und , a]s 
f lussfgi^Sestandteile Niotenside einsetzt, dadurch gekennzeichnet, daB 
man zur^ Verbesserung des Auf loseverhaltens und zur Erleichterung der 
Einarbeitung die f lussigen Niotenside in inniger Vermischung mit einem 
- Struktur&fecfier in einem Gewichtsverh51tnis flussiges Niotensid' i. 6 
Strukturbrecher 10 : 1 bis 1 : 2 einsetzt. 

-2. Verfahren hach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB als Struktur- 
brecher Polyethylenglykol oder Polypropylenglykol , Sulfate und/oder 
Disulfate vpn Polyethylenglykol oder Polypropylenglykol, Sulfosucci- 
nate und/oder Disulfosuccinate von PcJytthyTenglykol oder Polypropy- 
lenglykol oder Mischungen aus diesen einges^tzt werden. 

3. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB als Struktur- 
brecher ethoxylierte Cs-Cis-Fettalkohole mit 20 bis 45 E0> vorzugs- 
weise Talgfettaikohole mit 30 und 40 E0 eingesetzt werden. 

4. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet , 
daB als fliissige nichtionische Tenside ethoxylierte aliphatische Al- 
kohole mit 8 bis 20 Kohl ens toffatomen und durchschnittlich 1 bis 15 
Mol Ethylenoxid pro Mol Alkohol eingesetzt werden. 

5. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, 
daB das Gewichtsverhaltnis flussiges Niotensid : Strukturbrecher 8 : 1 
bis 1 : 1,5 betragt. 

6. Verfahren nach Anspruch 5 f dadurch gekennzeichnet, daB man eine innige 
Vermischung aus ethoxyliertem Alkohol und Strukturbrecher in einem 
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Gewichtsverhaltnis ethpxylierter ATkohol : Strukturbrecher von 10 : 2 
bis 1:1, vorzugsweise 10 : 3 bis 10 : 8 einsetzt. 

7. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, 
daB man die Aniontenside in fester oder fliissiger bis pastoserv Form 
einsetzt. 

8* Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, 
daB man Tenside in Mengen von 20 bis 45 Gew.-% e bezogen auf das Mit- 
tel, einsetzt. 

9. Verfahren nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet , daB man 5~ bis 4Q 
Gew.-%, vorzugsweise 8 bis 35 Gew.-% Aniontenside und 1 bis 15 Gew.^%, 
vorziigsweise 2 bis 10 Gew.-% Niotenside, jeweils bezogen auf das Hit- 
t&l, einsetzt, wobei das Gewichtsverhaltnis Aniontensid : Nibteftsid^ 
vorzugsweise mindestens 1 : 1 und insbesondere 1 : 1 bis 6:1 be— 

. trsgt. . " ■■«•# 

■ '*< . ■ ~ •.«*••••*.. * 

10. Verfahren nach Anspruch 8 oder §, dsdurch gekennzeichnet, daB man 0 t Sf 
bis 5 Gew.-%, bezogen auf das . Mftte-1 s an Seife einsetzt- > 

11. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 10, dadurch gekennzeichnet^ 
daB als weitere Bestandteile ein optischer Aufheller und ein blauer- 
Farbstoff eingesetzt werden. 

12. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 11, dadurch gekennzeichnet, 
daB man als weitere feste Bestandteile Bleichmittel , vorzugsweise 
Perborat-monohydrat in Mengen von 5 bis 25 Gew.-%, bezogen auf das 
Mittel, einsetzt. 

13. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 12, dadurch gekennzeichnet, 
daB man als weitere Bestandteile (co-)polymere Polycarboxylate in 
fester oder f lussiger Form einsetzt. 

14. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 13, dadurch gekennzeichnet, 



WO 93/02176 > 



PCT/EP92/01616 



- 22 - 

daB man das Zusammenfugen und Formgeben nach einem Verfahren durch- 
ftihrt, bei dem ein testes homogenes Vorgemisch unter Zusatz eines 
Plastif izier- und/oder Gleitmittels uber Lochformen mit Offnungsweiten 
der vorbestimmten Granulatdimension bei hohen Drucken zwischen 25 und 
200 bar strangformig verpreBt und der Strang direkt nach dem Austritt 
aus der- Lochf orm mittels einer Schneidevorrichtung auf die vorbe- 
stimmte Granulatdimension zugeschnitten wird. 

15. Verfahren riadfiAnspruch 14 # dadurch gekennzeichnet, daB der Bleich- 7 - 
aktivator, die Enzyme sowie Farb- und Duftstoffe nachtraglich zu J den 
Extrudaten zugemischt werden. 

16- Verfahren nach Anspruch 15, dadurch gekennzeichnet, daB der Bleich- 
aktivator undV dM" Enzyme in kompaktierter Form als jeweils separat 
hergestellte Extrudate, die mittels eines Kneters oder uber eine 
Pelletpresse erhalten werden, eingesetzt werden. 

17. Verfahren nach einera : 41er Anspruche 1 bis 13, dadurch -gekennzeichnet, 
daB man das Zusammenfugen und Formgeben nach leinera - Verfahren durch- 
fuhrt, bei dem entWeder die Inhaltsstoffe eines $asch- und Reini- 
gungsmittels oder ein^spruhgetrocknetes Wasch- und Reinigungsmittel 
oder eine Mischung aus/ sprQhgetrockneten und nicht spruhgetrockneten 
Inhaltsstoffen von Wasch- und Reinigungsmitteln in einem schnellau- 
fenden Mischer kompaktiert und gleichzeitig in diesem Mischer oder im 
AnschluB daran in einer weiteren; Vorrichtung mit der innigen Vermi- 
schung aus flussigem Niotensid und Strukturbrecher beaufschlagt wird. 

18. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 13, dadurch gekennzeichnet, 
daB man das Zusammenfugen und Formgeben nach einem Verfahren durch- 
fuhrt, bei dem spruhgetrocknete und/oder nicht spruhgetrocknete In- 
haltsstoffe von Wasch- und Reinigungsmitteln zusammen mit der Losung 
oder Dispersion aus flussigem Niotensid und Strukturbrecher, die auf 
einen Trager, vorzugsweise auf einen zeolithhaltigen Trager, aufge- 
bra'cht wurde, granuliert werden. 



19. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 18, dadurch gekennzeichnet, 
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daB man ein Schuttgewicht der Wasch- und Reinigungsmittel zwischen 600 
und 1000 g/1 einstellt. 
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